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) Verfahren zum Deaggregieren von Kieselsaure 
) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Deaggregieren 
von hochdisperser Kieselsaure, wobei durch extrem Star- 
ke mechanische Belastung mittleren TeilchengroEe klei- 
ner 100 nm, vorzugsweise kleiner 50 nm, erzielt werden. 
Die deaggregierte Kieselsaure wird als Fullstoff in Silicon- 
kautschuk-Mischungen eingesetzt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Deaggregieren von hochdisperser Kieselsaure, wobei durch extrem starke 
mechanische Belastung mittleren TeilchengroBe kleiner 100 nm, vorzugsweise kleiner 50 nm, erzielt werden. Die deag- 
5 gregierte Kieselsaure wird als Fullstoff in Siliconkautschuk-Mischungen eingesetzt. 

Fur hochdisperse Kieselsauren, welche nach pyrogenen oder naBchemischen Verfahren hergestellt werden, sind viel- 
faltige Einsatzmoglichkeiten bekannt. Ein Hauptanwendungsgebiet besteht darin, diese Produkte als sogenannte verstar- 
kende oder aktive Fullstoffe in Siliconkautschukmischungen einzusetzen. Diese Siliconkautschuk-Mischungen bestehen 
im Wesentlichen aus Polydimethylsiloxanen, die fiber eine ausreichende Zahl reaktiver Gruppen verfugen, um mit Hilfe 
10 von vernetzend wirkenden Substanzen und gegebenenfalls Katalysatoren die Siliconkautschukmischung in einen 
gummielastischen Zustand zu iiberffihren, und den genannten pyrogenen Kieselsauren, die iiblicherweise BET-Oberfla- 
chen von mindestens 50 m 2 /g aufweisen. Je nach Art der Vernetzung wird beispielsweise in bei Raumtemperatur vernet- 
zende Ein- oder Zwei-Komponenten-Systeme (RTV1, RTV2) sowie in hochtemperaturvemetzende (HTV) Systeme un- 
terschieden. 

15 Unabhangig von der Art der Vernetzung werden die Produkteigenschaften aller Systeme durch die eingesetzte Kiesel- 
saure entscheidend mitbestimmt. Dabei sind fur die Produktkennwerte sowohl der unvemetzten Siliconkautschuk-Mi- 
schung als auch des fertigen Elastomeren neben der GroBe der spezifischen Oberflache der Kieselsaure vor allem deren 
Oberfiachenbehandlung und die Verteilung der Kieselsaure in der Polysiloxanmatrix von Bedeutung. 

Die GroBe der Kiesesaure-Oberflache ist wahrend der Mischungsherstellung nur in engen Grenzen variierbar. Die 

20 Oberfiachenbehandlung der Kieselsaure kann dagegen sowohl wahrend als auch nach ihrer Einarbeitung in das Polysi- 
loxan in unterschiedUcher Intensitat erfolgen. Dabei werden auf der Kieselsaure gebundene Si-OH-Gruppen, die anson- 
sten eine Verstrammung der Siliconkautschuk-Mischung bewirken, chemisch blockiert. Die sogenannte in-situ-Hydro- 
phobierung wird mit einer reaktiven siliciumorganischen Verbindung, iiblicherweise mit Hexamethyldisilazan durchge- 
fiihrt. 

25 Zusatzlich kann die Verteilung der Kieselsaure stark beeinfluBt werden. Hochdisperse Kieselsauren weisen eine spe- 
zielle Struktur auf (Degussa: Schriftenreihe Pigmente NR. 11, 1993, S. 26). Die Primarteilchen einer GroBe zwischen 
7 nm und 40 nm, das sog. Primarkom, sind zu groBeren Aggregaten zusammengeballt, die sich wiederum zu noch gro- 
Beren Strukturen, den Agglomeraten, zusammenlagern. 

Zum Erreichen von Produkteigenschaften, welche eine Kombination aus mbglichst guter FlieBfahigkeit des unver- 

30 netzten Siliconkautschuks und gleichzeitig hoher mechanischer Festigkeit des vernetzten Siliconkautschuks darstellen, 
wie es beispielsweise bei als Abformmaterialien eingcsctzten Zwei-Komponenten-Systemen erforderhch ist, muB die 
Struktur der Kieselsaure moglichst weit abgebaut werden, d. h., es werden geringe TeilchengroBen, moglichst Primarteil- 
chen, im Kautschuk angestrebt. Der Abbau groBerer Strukturen erfolgt bekanntermaBen durch den Eintrag von Scher- 
energie, indern die Mischung aus Polysiloxan und Kieselsaure einer mehr oder weniger starken mechanischen Belastung 

35 unterzogen wird. 

DE 25 35 334 beschreibt ein Verfahren zur homogenen Verteilung hochdisperser Fullstoffe in Polysiloxanen. Dabei 
wird der Fullstoff wahrend des Einmischens in das Polymer in-situ-hydrophobiert und die Mischung dann einer mecha- 
nischen Behandlung unterzogen. Die mit diesem Verfahren hergestellten Siliconkautschuk-Mischungen sind zwar lager- 
stabil, weisen jedoch aufgrund ungenugenden Abbaus der agglomerierten Kieselsaureteilchen nicht die fur Abformma- 
40 terialien erforderlichen Eigenschaften auf. 

Fur einen effektiven Eintrag von Scherenergie wird in DE 195 07 878 als spezielles Mischaggregat ein Drais-Mischer 
mit moglichst geringer Spaltbreite beschrieben. Die erreichbare mittlere TeilchengroBe betragt 100 bis 200 nm. Auch bei 
diesem Verfahren wird der Ffillstoff in-situ-hydrophobiert. 

Ein extrudierbares Material, bestehend aus Polymer und Fullstoff, wird in DE 44 42 871 beschrieben. Dabei werden 
45 3 3 bis etwa 65 Gew.-% Fullstoff mit einem Polymer unter Bedingungen relativ hoher Schereinwirkung kombiniert und 
anschlieBend unter Beibehaltung der hohen Scherkrafte vermischt. Es werden TeilchengroBen von 100 bis 200 nm erhal- 
ten. 

Eine weitere Moglichkeit der Erzielung kleiner Kieselsaure-Teilchen ist in EP 622 334 beschrieben. Hierbei wird py- 
rogene Kieselsaure sofort mit einer TeilchengroBe zwischen 40 und 200 nm in einem speziellen Verfahren durch Ver- 
50 brennung eines Chlorsilanes in einem Gemisch aus Sauerstoff, Wasserstoff und gegebenenfalls Stickstoff gewonnen. Die 
erhaltene Kieselsaure wird dann zur Herstellung von Siliconkautschuk-Mischungen ohne weitere Veranderung ihrer 
Struktur eingesetzt und in situ hydrophobiert (EP 622 421). 

Es sind keine Verfahren zum Deaggregieren von aggregierter und agglomerierter hochdisperser Kieselsaure in Sili- 
conkautschuk-Mischungen beschrieben, in denen die Kieselsaure in der Mischung letztendlich mittlere TeilchengroBen 
55 von kleiner 100 nm bis zum Primarkom aufweist. 

Aufgabe der Erfindung war es, ein Verfahren aufzufinden, das es gestattet, hochdisperse Kieselsauren vollkommen un- 
abhangig von ihren Ausgangs-Strukturen zu verwenden, diese bis zu TeilchengroBen kleiner 100 nm zu deaggregieren 
und als Fullstoff fur Siliconkautschuk-Mischungen einzusetzen. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zum Deaggregieren von aggregierter und agglomerierter hochdisperser 
60 Kieselsaure. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind Siliconkautschuk-Mischungen, bestehend aus Polysiloxan und deaggre- 
gierter Kieselsaure einer TeilchengroBe kleiner 100 nm, bevorzugt kleiner 50 nm. 

Die erfindungsgemaBen Siliconkautschuk-Mischungen konnen neben Polysiloxan und deaggregierter Kieselsaure 
weiterhin bekannte und fibliche Bestandteile, wie Vernetzer, Weichmacher, Katalysatoren, Haftvermittler, Pigmente, ver- 
65 starkend wirkende Verbindungen, wie MQ-Siliconharze, sowie andere aktive oder inaktive Fullstoffe, enthalten. 

Zum Deaggregieren der Kieselsaure wird erfindungsgemaB eine Mischung aus hochdisperser hydrophiler und/oder 
hydrophober Kieselsaure (a) und mindestens einer unter Normalbedingungen flussigen, in Bezug auf die hochdisperse 
Kieselsaure reaktiven und/oder nichtreaktiven siliciumorganischen Verbindung (b) bei einer Temperatur im Bereich von 
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20 bis 200°C und einem Druck, der ausreichend ist, alle Mischungs-Bestandteile in der fliissigen Phase zu belassen, in ei- 
nem geschlossenen, totraumfreien Mischaggregat mit mindestens einem rotierenden Mischorgan unter Umlaufge- 
schwindigkeiten groBer 3, vorzugsweise groBer 5 m/s bis zum Erreichen einer mittleren TeilchengroBe kleiner 100 nm 
mechanisch belastet. 

Die Kieselsaure (a) ist bevorzugt zu mindestens 50 Gew.-% in der Gesamt-Mischung aus (a) und (b) enthalten. 5 

Als Kieselsaure konnen alle bekannten, handelsiiblichen pyrogenen und/oder gefallten, hydrophilen und/oder hydro- 
phoben Kieselsauren verwendet werden, die gegebenenfalls auch Wasser enthalten konnen. Bevorzugt sind hydrophile 
pyrogene mit einer BET-Oberflache groBer 50 m 2 /g. 

Die Mischung aus (a) und (b) kann vor der mechanischen Belastung eine nichtflieBfahige, aber noch plastische Kon- 
sistenz aufweisen. Die Viskositat der Mischung ist abhangig von Menge und Viskositat der verwendeten siliciumorgani- 10 
schen Verbindung und dem Anteil an Kieselsaure. Bei Viskositaten unterhalb 500 Pas sind meist auch ein langerer Zeit- 
raum und/oder wesentlich hohere Umlaufgeschwindigkeiten zum Deaggregieren nicht ausreichend. Es ist vorteilhaft, 
mindestens so viel siliciumorganische Verbindung (b) einzusetzen, daB die Kieselsaureteilchen benetzt sind. 

Die unter Normalbedingungen fliissigen, siliciumorganischen Verbindungen (b) weisen iiblicherweise 1 bis 10.000 Si- 
Atome, bevorzugt 1 bis 5.000 Si-Atome, auf und werden unterschieden hinsichtlich ihres Reaktionsverhaltens gegenuber 15 
der hochdispersen Kieselsaure. 

In Bezug auf Kieselsaure reaktive Verbindungen sind in der Lage, die vorhandenen OH-Gruppen an der Oberflache 
der Kieselsaure zu binden und werden als Behandlungs- oder Hydrophobienmgsmittel bezeichnet. Bevorzugt werden si- 
liciumorganische Verbindungen mit 1 bis 2 Si-Atomen verwendet, beispielsweise Silazane, wie Hexamethyldisilazan 
oder Trialkylsilanole, beispielsweise Trimethylsilanol. Bei Verwendung von Silazanen ist es iiblich, in Gegenwart von 20 
Wasser zu arbeiten falls die der Kieselsaure anhaftende Feuchtigkeit nicht ausreichend ist. Bei Verwendung der Silanole 
ist es giinstig Silazane oder ein NH 3 -Wasser-Gemisch zuzusetzen. Weiterhin konnen als reaktive Verbindungen kurzket- 
tige Siloxane mit bis zu 10 Si-Atomen und Alkoxy-, Acetoxy-, Chlor- und/oder Hydroxygruppen eingesetzt werden. 
Speziell bei Verwendung von hydrophiler Kieselsaure ist der Einsatz eines Behandlungsmittels wahrend der mechani- 
schem Belastung von Vorteil. 25 

In Bezug auf Kieselsaure nichtreaktive siliciumorganische Verbindungen konnen hinsichtlich ihrer Fahigkeit, in Sili- 
conkautschuk-Systemen an Vemetzungsreaktionen teilnehmen zu konnen, unterschieden werden. Siliciumorganische 
Verbindungen, welche in den ublichen Vemetzungs-Systemen bei der Herstellung von Siliconkautschuk-Systemen ver- 
wendet werden, sind lineare und/oder verzweigte Polyorganosiloxane mit bis zu 5 Mol-% der Organoreste vernetzungs- 
fahige Gruppen und weisen vorzugsweise mehr als 50 Si-Atome und Viskositaten zwischen 1 und 100 Pas auf Beispiele 30 
fur vernctzcnd wirkcnde Gruppen sind Dimethylhydroxysiloxy-, Dialkoxymethyl-siloxy-Endgruppen in kondensations- 
vernetzenden Systemen, Dimethylvinylsiloxy- und/oder Hydrogen-Endgmppen und/oder Hydrogen- und/oder Vinyl- 
Seitengruppen in additionsvernetzenden oder Vinylgruppen in peroxidisch vernetzenden Systemen. Als weitere nicht 
vernetzend wirkcnde Gruppen konnen unter anderem Methyl-, Phenyl- und/oder Trifluorpropylreste gebunden sein. Als 
verzweigte Polyorganosiloxane werden fliissige Siloxane eingesetzt, die neben di- und monofunktionellen Siloxy-Ein- 35 
heiten auch tri- und tetrafunktionelle Einheiten aufweisen. Das Verhaltnis von tri- und tetrafunktionellen zu monofunk- 
tionelle Gruppen wird dabei iiblicherweise so gewahlt, daB die Polymere Fliissigkeiten darstellen. Sie werden beispiels- 
weise mit dem Ziel, spezielle FlieBverhalten in den Elastomeren zu erreichen, verwendet. Es konnen auch Gemische ver- 
schiedener Polyorganosiloxane eingesetzt werden. 

Als siliciumorganische Verbindungen (b), welche keine vernetzungsfahigen, speziell keine hydrolysierbaren und da- 40 
mit in Bezug auf die Kieselsaureobeflache nicht reaktiv wirkenden Gruppen aufweisen werden beispielsweise Hexaal- 
kyldisiloxan, cyclische Dialkylsiloxane mit 3 bis 6 Si-Atomen oder lineare Siloxane einer Viskositat zwischen 0,05 und 1 
Pas, bevorzugt Trimethylsilyl-Endgruppen enthaltendes Polydimethylsiloxan, verwendet. 

Zum Deaggregieren der hochdispersen Kieselsaure konnen Gemische von verschiedenen siliciumorganischen Verbin- 
dungen eingesetzt werden, bei Einsatz von hydrophiler Kiesesaure ist die Verwendung einer reaktiven siliciumorgani- 45 
schen Verbindung vorteilhaft. So konnen beispielsweise Gemische von Hexamethyldisilazan mit Hydroxy-Endgruppen 
enthaltendem Polydimethylsiloxan einer Viskositat von ca. 10 Pas oder mit Vinyl-Endgruppen enthaltendem Polydime- 
thylsiloxan mit Viskositaten von beispielsweise ca. 1 Pas oder 65 Pas, oder mit Trimethylsilyl-Endgruppen enthaltendem 
Polydimethylsiloxan einer Viskositat von ca. 0,1 Pas oder mit einem hochviskosen Polydimethylsiloxan mit Vinylseiten- 
gruppen sowie Gemische aus Hexamethyldisiloxan mit den unterschiedlichsten Polydimethylsiloxanen verwendet wer- 50 

Die Deaggregierung der Kieselsaure kann beispielsweise dadurch erfolgen, daB eine Mischung aus 100 Gew.-Teilen 
mindestens eines linearen und/oder verzweigten Polyorganosiloxanes, bei welchem bis zu 5 Mol-% der Organoreste ver- 
netzungsfahige Gruppen sind, und 100 bis 300 Gew.-Teilen einer hochdispersen Kieselsaure in einem geschlossenen, to- 
traumfreien Mischaggregat mit mindestens einem rotierenden Mischorgan unter Umlaufgeschwindigkeiten groBer 55 
3 m/s, vorzugsweise groBer 5 m/s, bei einer Temperatur im Bereich von 20 bis 200°C, vorzugsweise von 100 bis 150°C, 
und einem Druck groBer 1 bar, vorzugsweise 5 bis 8 bar, bis zum Erreichen einer mittleren TeilchengroBe kleiner 
100 nm, vorzugsweise kleiner 20 nm, extrem stark mechanisch belastet wird. Bei Verwendung hydrophiler Kiesesaure 
werden vor Einarbeitung der Kieselsaure 0,1 bis 75 Gew.-Teile einer zur Oberflachenbehandlung der Kieselsaure geeig- 
neten reaktiven Verbindung, beispielsweise ein Disilazan sowie gegebenenfalls Wasser zugesetzt, wobei die Summe der 60 
Gew.-Teile aus in Bezug auf Kieselsaure nichtreaktiver und in Bezug auf Kieselsaure reaktiver siliciumorganischer Ver- 
bindung und gegebenenfalls Wasser 100 ist. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird durchgefuhrt mit Hilfe eines mechanisch arbeitenden Mischaggregates, das mit 
mindestens einem rotierenden Mischorgan ausgestattet ist, wobei die Deaggregierung der Kieselsaure (a) in Gegenwart 
einer siliciumorganischen Verbindung (b) bei erhohter Temperatur in einem sog. Zwangs-Mischsystem ohne Totraum er- 65 
folgt, was bedeutet, daB der gesamte Mischraum ausgefullt ist, der Druck im Mischraum oberhalb des atmospharischen 
Druckes, vorzugsweise 1 bis 15 bar, bevorzugt 5 bis 8 bar, betragt und so bemessen ist, daB alle unter Normalbedingun- 
gen leichtfluchtigen Mischungs-Bestandteile auch bei erhbhten Temperaturen in der fliissigen Phase verbleiben und das 
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rotierende Mischorgan mit einer Umlaufgeschwindigkeit von mehr als 3 m/s, vorzugsweise von mehr als 5 m/s, arbeitet. 
Der Zeitraum, der zum Deaggregieren benotigt wird, umfaBt wenige Minuten bis mehrere Stunden, iiblicherweise 5 Mi- 
nuten bis 6 Stunden, und ist von den Mischungsbestandteilen, deren Mischungsverhaltnis, der Umlaufgeschwindigkeit 
des Mischorgans und/oder der angestrebten TeilchengroBe abhangig. Bei diskontinuierlicher Verfahrensweise werden 
5 normalerweise 30 bis 90 Minuten benotigt, bei kontinuierlichem Deaggregieren 1 bis 15 Minuten. 

Wesentlich fur die erfolgreiche Deaggregierung der Kieselsaure in siliciumorganischen Verbindungen ist ein extrem 
hoher Eintrag an Dispergierenergie in die Mischung, Diese extreme Beanspruchung kann, was vollkommen iiberra- 
schend war, in Mischaggregaten mit mechanisch arbeitenden Mischorganen ausgefiihrt werden, wenn erfindungsgemaB 
in einem vollstandig gefiillten (totraumfreien) Mischraum unter erhohter Temperatur und Druck bei hohen Umlaufge- 

10 schwindigkeiten des Mischorgans gearbeitet wird. Durch die konsequent gleichzeitige Ausnutzung von einem sogenann- 
ten Zwangs-Mischsystem und einem schnelldrehenden Mischorgan gelingt es, die Kieselsaureteilchen derart zu deaggre- 
gieren, dafi TeilchengroBen kleiner 100 nm, vorzugsweise kleiner 50 nm, erzielt werden konnen. 

Als bevorzugtes Mischaggregat fur das erfindungsgemaBe Verfahren wird ein Pressmixer verwendet, welcher mit 
Mischfliigel und einer beweglichen Bodenplatte ausgestattet ist. Geeignet sind jedoch auch alle anderen Mischaggregate, 

15 in denen torraumfrei gearbeitet werden kann und mit denen der Eintrag der extrem starken mechanischen Belastung ge- 
wahrleistet wird. Kontinuierlich ist das erfindungsgemaBe Verfahren beispielsweise in Mischaggregaten wie dem 2- 
Schnecken-Extruder durchfuhrbar. 

Nach Erreichen der gewiinschten TeilchengroBe ist es vorteilhaft, vorhandene oder durch Reaktion gebildete leicht- 
fliichtige Bestandteile aus der Mischung zu entfernen. Die nach der erfmdungsgemaBen Verfahrensweise erhaltene hoch- 

20 gefiillte Mischung kann in Abhangigkeit vom spateren Anwendungszweck entweder mit Polyorganosiloxanen verdiinnt 
und/oder als Siliconkautschuk-Mischung gelagert oder gegebenenfalls nach Zusatz weiterer iiblicher Mischungsbestand- 
teile zum fertig ausgeharteten Elastomer verarbeitet werden. 

Siliconkautschuk-Mschungen, welche die erfindungsgemaB herstellten, deaggregierten Kieselsauren enthalten, haben 
gegeniiber den herkommlichen Mischungen den groBen Vorteil, daB sie auBerordentlich lagerstabil und auch als hochge- 

25 fiillte Mischungen mit einer guten FlieBfahigkeit herstellbar sind. Weiterhin sind in dem erfindungsgemaBen Verfahren 
alle hochdispersen Kieselsauren, unabhangig von ihrer Herstellung und Vorbehandlung einsetzbar. 

Ausfuhrungsbeispiele 

30 Alle Viskositatsangaben beziehen sich auf 25°C. 

Beispiele 1 bis 7 

In einem mit einem RiickfluBkuhler ausgestattcten Labor-PreBmixer mit 10 1 Totahnhalt wurden Polydimethylsiloxan 
35 (PDMS), Wasser und Hexamethyldisilazan bei Raumtemperatur miteinander vermischt. In diese Mischung wurde 
schrittweise handelsiihliche, unbehandelte, pyrogene Kieselsaure in den Beispielen 1 bis 6 bzw. mit Hexamethyldisilazan 
behandelte Kieselsaure im Beispiel 7 mit einer BET-Oberflache von 300 m 2 /g eingemischt. Durch Erhohung der Dreh- 
zahl des Mischwerkzeuges auf 800 mhr 1 (Umlaufgeschwindigkeit 10 ms" 1 ) erfolgte ein Anstieg der Mischguttempera- 
tur. Gleichzeitig setzte eine Ammoniakentwicklung ein. Wenn der Druck im Mischraum 9 bar abs. iiberstieg, wurde das 
40 Ammoniakgas iiber den RiickfluBkuhler entspannt, wobei die nun zum Verdampfen kommenden Komponenten wie Was- 
ser und Hexamethyldisilazan sowie dessen Spaltprodukte niedergeschlagen und der Mischung wieder zugefiihrt wurden. 
Diese Arbeitsweise wurde bei einer Temperatur zwischen 100 und 140°C wahrend 120 min beibehalten. Danach wurden 
bei einem Druck von 10 mbar abs. alle fliichtigen Bestandteile aus der Mischung entfernt. Erhalten wurde ein durchsich- 
tiges, plastisches Produkt welches nach Bedarf schrittweise mit Polysiloxan oder anderen Zuschlagstoffen vermischt 
45 werden konnte. 

Die venvendeten siliciumorganischen Verbindungen, Kieselsauren, Hydrophobierungsmittel sowie die eingesetzten 
Mengen und die erzielten TeilchengroBen enthalt Tabelle 1. 

Beispiel 8 

50 

Verfahrensweise analog den Beispielen 1 bis 7, mit der Ausnahme, daB eine bereits hydrophobierte pyrogene Kiesel- 
saure mit einer BET-Oberflache von 260 m 2 /g verwendet und in das Polysiloxan eingemischt wurde. Es kam auch bei 
steigender Mischguttemperatur nicht zu einer Ammoniakentwicklung, so daB der Arbeitsschritt der Ammoniakentspan- 
nung entfallen konnte. Die Ergebnisse enthalt Tabelle 1. 

55 

Beispiel 9 

Als Mischaggregat wurde ein zweiwelliger Misch- und Knetreaktor vom Typ CRP 6 eingesetzt, wobei wie in den Bei- 
spielen 1 bis 7 verfahren wurde. Die Mischwerkzeuge bewegten sich mit einer Umlaufgeschwindigkeit von 4,5 ms -1 . 
60 Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 enthalten. 

Beispiel 10 (Vergleichsbeispiel) 

Als Mischaggregat wurde ein Planetendissolver verwendet. Die Umfangsgeschwindigkeit der beiden Mischwerk- 
65 zeuge betrug 10 ms -1 . Es wurde die Gesamtmenge Polysiloxan vorgelegt, mit Hexamethyldisilazan und Wasser ver- 
mischt und die Kieselsaure eingemischt. Es wird nach der gleichen Methode wie bei Versuch 1 bis 7 verfahren, allerdings 
steht hier kein totraumfreier Mischraum zur Verfugung. 
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Tabelle 1 

Rezepturen und erreichte mittlere TeilchengroBe der Kieselsaure 



Beispiel 
Nr. 


Polydimethylsiloxan 


Kiesel- 
saure 


Hexamethyl- 
disilazan 


Wasser 


mittlere 
TeilchengroBe 3 




Typ' 


Viskositat 
[Pas] 


Menge 
[g] 


[g] 


[g] 


[g] 


[ran] 


1 


A 


3,5 


500 


632 


253 


63 


25 


2 


A' 


3,5 


500 


■ 632 2 


253 


63 


40 


3 


A 


60 


500 


632 


253 


63 


20 


4 


B 


2 


421 


632 


253 


63 


30 


5 


C 


0,1 


421 


632 


253 


63 


40 


6 


D 


1 


421 


632 


253 


63 


30 


7 


E 


60000 


1474 


632 


253 


63 


20 


8 


A 


3,5 


500 


632 






30 


9 


A 


3,5 


500 


632 


253 


63 


35 


10 


A 


3,5 


1896 


632 


253 


63 


220 



1 Typ A: PDMS mit Dimethylvinylsiloxy-Endgruppen 
Typ B: PDMS mit Dimethylhydroxy-Endgruppen 
Typ C: PDMS mit Trimethylsiloxy-Endgruppen 

Typ D: Gemisch aus Typ B und Typ C im Verhaltnis 80:20 (Gewichtsteile) 
Typ E: PDMS mit Dimethylvinylsiloxy-Endgruppen und 0,05 mol-% Methylvinylsiloxy- 
gruppen 

2 mit Hexamethyldisilazan vorbehandelte Kieselsaure 

3 gemessen mittels TEM (Transmissionselektronenmikroskopie) 

Wie aus der Tabelle ersichtlich wird, gelingt die Erzeugung von Kieselsaureteilchen kleiner 100 nm nur, wenn in ei- 
nem totraumfreien Mischaggregat unter Druck gearbeitet wird und die Umlaufgeschwindigkeit des Mischwerkzeuges 
mehr als 3 ms -1 betragt. 

Patentanspriiche 

1 . Verfahren zum Deaggregieren von Kieselsaure, dadurch gekennzeichnet, daB eine Mischung aus hochdisperser 
hydrophiler und/oder hydrophober Kieselsaure (a) und mindestens eine unter Noraialbedingungen fliissige, in Be- 
zug auf die hochdisperse Kieselsaure reaktive und/oder nichtreaktive siliciumorganischen Verbindung (b), bei einer 
Temperatur im Bereich von 20 bis 200°C und einem Druck, der ausreichend ist, alle Mischungs-Bestandteile in der 
fliissigen Phase zu belassen, in einem geschlossenen, totraumfreien Mischaggregat mit mindestens einem rotieren- 
den Mischorgan unter Umlaufgeschwindigkeiten groBer 3 m/s bis zum Erreichen einer mittleren TeilchengroBe 
kleiner 100 nm mechanisch belastet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischung bis zum Erreichen einer mittleren Teil- 
chengroBe kleiner 50 nm mechanisch belastet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselsaure (a) zu mindestens 50Gew.-% in der 
Mischung aus (a) und (b) enthalten ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die siliciumorganische Verbindung (b) 1 bis 10.000 Si- 
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Atome aufweist. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als reaktive siliciumorganische Verbindung (b) Disila- 
zane und/oder Trialkylsilanole eingesetzt werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als reaktive siliciumorganische Verbindung (b) solche 
mit bis zu 10 Si-Atomen und Alkoxy-, Acetoxy-, Chlor- und/oder Hydroxygruppierungen eingesetzt werden. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als nichtreaktive sihciumorganische Verbindung (b) li- 
neare und/oder verzweigte Polyorganosiloxane, bei welchen bis zu 5 Mol-% der Organoreste vernetzungsfahige 
Gruppen sind, eingesetzt werden. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB Polyorganosiloxane einer Viskositat von 1 bis 100 Pas 
eingesetzt werden. 

9. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB lineare Polyorganosiloxane mit Dimethylhydroxysi- 
loxy-, Dialkoxymethylsiloxy-, Dimethylhydrogensiloxy- und/oder Dimethylvinylsiloxy-Endgruppen und/oder Hy- 
drogen- und/oder Vinyl-Seitengruppen eingesetzt werden. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als nichtreaktive sihciumorganische Verbindung (b) 
lineare und/oder cyclische sihciumorganische Verbindungen ohne vernetzungsfahige Gruppen eingesetzt werden. 

1 1 . Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB als nichtreaktive sihciumorganische Verbindung (b) 
Hexaalkyldisiloxan, Octaalkyltrisiloxan und/oder ein oder mehrere cyclische Dialkylsiloxane mit 3 bis 6 Si-Ato- 
men eingesetzt werden. 

12. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB als nichtreaktive sihciumorganische Verbindung (b) 
solche mit einer Viskositat zwischen 0,05 und 1,00 Pas eingesetzt werden. 

13. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB als hochdisperse Kieselsaure (B) hydrophobe und/ 
oder hydrophile, pyrogene und/oder gefallte Kieselsaure mit einer BET-Oberflache groBer 50 m 2 /g verwendet wird. 

14. Verwendung von deaggregierter Kieselsaure nach Anspruch 1 als Fullstoff in Siliconkautschuk-Mischungen. 



